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Abstract
En el presente trabajo se presenta el estudio de las propiedades meca´nicas de un pol´ımero biodegradable,
poli(a´cido la´ctico) (PLA), y sus variaciones debido a la adicio´n de un 25 wt % de otro pol´ımero bio-
degradable, poli(hidroxibutirato) (PHB). La muestra de PLA y la mezcla de PLA-PHB (75:25) fueron
caracterizadas meca´nicamente mediante ensayos de traccio´n, microdureza y nanoindentacio´n con la fina-
lidad de proporcionar un enfoque global de las propiedades meca´nicas de estos materiales para facilitar a
los estudiantes de ciencias de materiales la comprensio´n de las propiedades meca´nicas de los pol´ımeros
biodegradables.
In this work a study of the mechanical properties of a biodegradable polymer, poly(lactic acid) (PLA),
and its variation due to the addition of 25 wt % of another biodegradable polymer, poly(hydroxybutyrate)
(PHB) is presented. The PLA sample and the PLA-PHB (75:25) blend were characterized in terms of
their mechanical properties by means of tensile test measurements, microhardness and nanoindentation
with the aim of providing a comprehensive approach of the mechanical properties of these materials to
facilitate the students of material science understanding the mechanical properties of biodegradable poly-
mers.
Keywords: mechanical properties, tensile test, microhardnes, nanoindentation, poly(lactic acid), poly(hydroxy-
butirate).
Palabras clave: propiedades meca´nicas, ensayo de traccio´n, microdureza, nanoindentacio´n, poli(a´cido la´ctico),
poli(hidroxibutirato).
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1. Introduccio´n
Actualmente, los contenidos docentes en el a´rea de Ciencia y Tecnolog´ıa del Pol´ımeros se imparten en
las asignaturas de Ciencia de los Materiales que de forma troncal y/u optativa se incluyen en casi todas las
ramas de la Ingenier´ıa. Grados de Ingenier´ıa tan a priori diferentes como la Aerona´utica, Ele´ctrica, Textil,
Qu´ımica o Electro´nica, que tienen asignada carga docente al Departamento de Ingenier´ıa de Materiales cuyo
contenido docente se enfoca segu´n la especialidad del Grado. Cabe destacar que independientemente de la
especialidad, siempre se cursa con especial relevancia dentro del contenido de Ciencia de los Materiales, la
Ciencia y Tecnolog´ıa de Pol´ımeros as´ı como el instrumental de ana´lisis y ca´lculos matema´ticos asociados para
determinar sus propiedades. Este hecho se justifica porque los pla´sticos o pol´ımeros son materiales que se utilizan
en a´reas tan diversas como en el desarrollo de objetos o piezas complejas que pueden ser parte del fuselaje de
un avio´n como los nuevos Airbus, simulacio´n de tejidos biome´dicos o en prestaciones ma´s simples como envase
de alimentos, partes de ordenadores y dispositivos electro´nicos, mobiliario, juguetes, etc.
La Ciencia y Tecnolog´ıa de Pol´ımeros se puede explicar desde un punto de vista f´ısico-qu´ımico y estructural
para entender co´mo se desarrollan y co´mo es su estructura interna, pero tambie´n debe de analizarse desde un
punto de vista ingenieril con el fin de poder modelizar y predecir cua´l va a ser su comportamiento cuando
el material desarrollado este´ sometido a esfuerzos meca´nicos durante su vida en servicio. Con el fin de poder
cuantificar el comportamiento resistente de estos materiales se hace uso de una serie de instrumentos que aplican
un esfuerzo al material a la vez que registran su respuesta, normalmente en forma de deformacio´n. De este modo,
se obtiene informacio´n en forma de curvas o cambios de forma producida.
Sin embargo, estos resultados deben de ser posteriormente analizados por ecuaciones ingenieriles para obtener
los ca´lculos que nos identifiquen los diferentes para´metros que nos dan informacio´n de lo resistente, flexible y
duro que es un material. Entender y dominar el uso de estas ecuaciones, no solo permite al ingeniero determinar
las propiedades de un pol´ımero, sino que adema´s se pueden utilizar para predecir y modelizar co´mo sera´ su
comportamiento cuando se sometan a otras condiciones determinadas.
De este modo, es cada vez ma´s frecuente el empleo de modelos matema´ticos en el a´mbito de la educacio´n
y formacio´n universitaria del a´rea de Ciencia y Tecnolog´ıa de Pol´ımeros (Ingenier´ıa de materiales, Ingenier´ıa
meca´nica, etc.).
Con todo esto en mente, tambie´n se hace necesario tener en cuenta las tendencias de la industria y el
mercado. Una de las tendencias actuales es el intere´s en reemplazar los pla´sticos tradicionales por pla´sticos ma´s
sostenibles que generen un menor impacto sobre el medioambiente, como son los biopol´ımeros o los pol´ımeros
biodegradables. Los biopol´ımeros son pla´sticos biobasados, tienen un origen natural renovable debido a que
provienen de la biomasa (plantas, animales y/o microorganismos). Por su parte, los pol´ımeros biodegradables
son aquellos capaces de descomponerse en elementos qu´ımicos naturales por la accio´n de microorganismos. Los
pol´ımeros biodegradables se descomponen en mole´culas simples que se encuentran en el medio ambiente como
dio´xido de carbono, metano, agua, compuestos inorga´nicos o biomasa (Song et al., 2009; Arrieta, 2014). De entre
todos estos pol´ımeros sostenibles destacan los pol´ımeros biobasados y biodegradables, ya que engloban los dos
conceptos: son obtenidos a partir de recursos naturales renovables y presentan caracter´ısticas biodegradables, lo
que les permite ser reabsorbidos por la naturaleza completando as´ı el ciclo de vida del material (Arrieta, 2014).
El mercado de los biopol´ımeros y/o pol´ımeros biodegradables termopla´sticos es el que ma´s se ha desarrollado.
En la actualidad, existen muchos materiales termopla´sticos biodegradables que ofrecen una gran versatilidad
en cuanto a propiedades meca´nicas, te´rmicas, etc. (Arrieta, 2014). Sin embargo, en general estos materiales
sostenibles presentan algunas limitaciones en cuanto a sus propiedades termo-meca´nicas. En este trabajo nos
centramos en el estudio de las propiedades meca´nicas del PLA y una mezcla de PLA-PHB con la finalidad de
interpretar como var´ıan las propiedades meca´nicas, micromeca´nicas y nanomeca´nicas en este tipo de pol´ımeros
biodegradables.
Se debe tener en cuenta que la miscibilidad de los componentes de una mezcla condiciona en gran medida las
propiedades finales de la misma. El estado de miscibilidad de una mezcla viene determinado por la energ´ıa libre de
Gibbs. La termodina´mica tanto de solucio´n de pol´ımeros como la de mezclas fue analizada independientemente
por Flory y Huggins, quienes propusieron un modelo a partir del comportamiento de los pol´ımeros en una red,
donde el cambio de energ´ıa por unidad de volumen a una temperatura dada viene dado por un factor enta´lpico
dependiente de la composicio´n qu´ımica, y un factor entro´pico dependiente de la longitud de cadena y del proceso
de mezcla realizado (Ferra´ndiz et al., 2013).
El comportamiento meca´nico de los pol´ımeros, en general, se explica a partir de la deformacio´n que el
pol´ımero manifiesta como respuesta a la aplicacio´n de una determinada carga o fuerza (Llorente & Horta,
1991) Esta respuesta depende fundamentalmente de la microestructura del material. Existen diferentes ensayos
para la determinacio´n de las propiedades meca´nicas de los materiales polime´ricos como los ensayos de dureza,
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microdureza, nanodureza y dureza Shore, ensayos de fluencia, ensayos de propiedades meca´nicas bajo cargas
dina´micas, etc. Cada uno de estos ensayos nos aporta informacio´n de la resistencia del pol´ımero cuando esta´
sometido a un esfuerzo. En este trabajo se tratara´ de dar una visio´n de co´mo se puede trabajar en el aula
las te´cnicas y modelos matema´ticos ma´s utilizados para determinar el comportamiento meca´nico de pol´ımeros
termopla´sticos biodegradables bajo un me´todo docente atractivo adema´s de riguroso y ordenado. Se explicara´n
las te´cnicas y ecuaciones utilizadas segu´n la escala de volumen analizado que puede ser desde nano´metros cu´bicos
hasta de varios cent´ımetros cu´bicos de material.
2. Materiales y Me´todos
A continuacio´n se describe de manera cronolo´gica co´mo el docente explica a los estudiantes las diferentes
te´cnicas de ana´lisis de propiedades meca´nicas de los materiales. El docente se ayuda del uso de pantalla con
presentaciones en PowerPoint para mostrar algunas figuras, curvas y ecuaciones. Adema´s, se utilizan los
instrumentos y equipos de medida de los que se dispone en el laboratorio, que se detallara´n a continuacio´n.
Durante la explicacio´n de cada te´cnica, se van dando nociones de los diferentes para´metros que se desean
analizar, del comportamiento observado en los materiales, sus causas y adema´s, siempre se intenta crear un
ambiente de participacio´n en clase para discutir y analizar los resultados que se van obteniendo en el aula. De
este modo, se instruye al estudiante no so´lo a conocer los para´metros de ensayo y la configuracio´n experimental
requerida, sino que adema´s se le anima a interpretar los resultados que se van adquiriendo mediante su discusio´n
y puesta en comu´n.
2.1. Ensayo de traccio´n
El primer ensayo e instrumental asociado que se muestra en clase es el ensayo a traccio´n con la ma´quina
universal de ensayos. El ensayo de traccio´n en una dimensio´n, permite obtener la resistencia a la traccio´n de un
pol´ımero cuando se le somete a una fuerza de estiramiento uniaxial. La muestra (o probeta) se coloca entre dos
mordazas conectadas a una ma´quina de Ensayos Universal que tracciona la probeta hasta alcanzar la fractura
del pol´ımero.
El esfuerzo o tensio´n de traccio´n aplicado al pol´ımero en estudio origina un alargamiento a la vez que una
estriccio´n de la probeta. El aumento de longitud que experimenta el pol´ımero se denomina deformacio´n y se
mide en % de la longitud inicial. De este modo, el ensayo de traccio´n registra el esfuerzo aplicado en funcio´n de la
deformacio´n del material, que aumenta a velocidad constante y permite obtener mediante una curva tensio´n(σ)–
deformacio´n(ε). En la Figura 1 se muestra la curva de tensio´n-deformacio´n de un biopol´ımero termopla´stico,
PLA, con un cierto grado de cristalinidad. Con estos resultados se puede cuantificar la respuesta ela´stica y
pla´stica del material. Si la deformacio´n ela´stica es aquella que vuelve a su dimensio´n original al retirarse el
esfuerzo, la deformacio´n pla´stica es permanente, au´n despue´s de liberar la tensio´n que la ha generado. La
tensio´n en la que una deformacio´n deja de ser ela´stica para empezar a comportarse de manera pla´stica es el
l´ımite de tensio´n ela´stica σy o ’yield stress’. Este para´metro es de vital importancia en Ingenier´ıa, puesto que
si un esfuerzo supera esta tensio´n nuestro material comenzara´ a fluir deforma´ndose pla´sticamente pudiendo
incluso llegar a la tensio´n de rotura, Rma´x, para un alargamiento ma´ximo alcanzado.
Como se puede ver, existen diferentes para´metros meca´nicos que nos aportan informacio´n de intere´s del
comportamiento de estos materiales. Con estas curvas y mediante su ana´lisis se obtienen sus propiedades resis-
tentes que se pueden resumir en: mo´dulo ela´stico de Young, E, y resistencia a la traccio´n, σr, y las propiedades
du´ctiles, porcentaje de elongacio´n o deformacio´n a la rotura, εB .
El tramo 0-A de la curva de la Figura 1 es la zona donde el pol´ımero experimenta deformacio´n ela´stica, si
se elimina la tensio´n ejercida el pol´ımero vuelve a recuperar la forma inicial. La relacio´n entre la deformacio´n
experimentada y la tensio´n aplicada (σ), cumple una relacio´n lineal que puede describirse mediante la Ley de
Hooke (Ecuacio´n 1):
σ = Eε, (1)
donde la tensio´n, σ, el cociente entre la carga aplicada (F ) y el a´rea en la que la tensio´n se aplica (la seccio´n
transversal de la probeta) (Ecuacio´n 2):
σ =
F
A
, (2)
E es el mo´dulo de ela´stico de Young, que es la pendiente de la curva de la Figura 1 (E = σ/ε) que los
estudiantes pueden representar fa´cilmente mediante el uso de un software (OriginPro, Microsoft Excel,
etc.). Los estudiantes podra´n mediante regresio´n de mı´nimos cuadrados calcular de manera sencilla la pendiente
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y por ende, la rigidez o Mo´dulo de Young del material. Por u´ltimo, ε es la deformacio´n, que es el alargamiento
relativo que experimenta el pol´ımero sometido a esa tensio´n (Ecuacio´n 3).
ε =
∆L
L0
, (3)
donde L0, representa la longitud inicial de la probeta y ∆L el incremento de longitud de la probeta. En este
momento se hara´ notar que mediante esta sencilla relacio´n matema´tica, cualquier ingeniero es capaz de predecir
cua´l sera´ el alargamiento que sufrira´ un material cuando le sometamos un esfuerzo determinado. Se podra´
demostrar fa´cilmente que para una pendiente de valor cero, Figura 1 punto A(εm, σm), se alcanza el punto
ma´ximo hasta el cual el pol´ımero experimenta deformacio´n ela´stica, el punto a partir del cual empieza a tener
lugar una deformacio´n pla´stica permanente. En el punto A se puede calcular el l´ımite de elasticidad (εm) y
la resistencia ma´xima a la traccio´n (σm) que representa la ma´xima tensio´n que aguanta el pol´ımero antes de
deformarse pla´sticamente.
Tambie´n es importante explicar al estudiante, cuales son los mecanismos y que´ es lo que ocurre dentro del
material para que e´ste se deforme primero bajo un comportamiento ela´stico a bajas cargas hasta un comporta-
miento pla´stico una vez superada una carga cr´ıtica. Aqu´ı se explica que la deformacio´n del material es debida
al reordenamiento molecular que hace que aumente la resistencia del pol´ımero a la traccio´n en el l´ımite de
fluencia. Posteriormente, se hace notar que en el tramo A-B, se puede observar el comportamiento pla´stico del
pol´ımero donde se orientan las cadenas macromoleculares polime´ricas. En la regio´n pla´stica la probeta sufre un
estrechamiento que se encuentra relacionado con la capacidad de deformacio´n del pol´ımero y ya no es posible
recuperar las dimensiones iniciales. En el punto B de la curva se define la deformacio´n del pol´ımero en la rotura
(εB) y la tensio´n en el punto de rotura o resistencia a la traccio´n (σr), que es la ma´xima elongacio´n y ma´xima
tensio´n que puede soportar el pol´ımero sometido a traccio´n antes de romperse, respectivamente.
Figura 1: Curva de tensio´n deformacio´n caracter´ıstica del PLA
Adema´s de los para´metros mencionados, se pueden obtener ma´s informacio´n de este tipo de curvas. La
tenacidad del pol´ımero, por ejemplo, es la energ´ıa total que absorbe el pol´ımero antes de romperse y se mide
como la integral de la curva de tensio´n deformacio´n. Se muestra entonces una curva similar a la de Figura 2
obtenida para la muestra de PLA y la muestra de PLA reforzada con un 25 wt % de PHB (PLA-PHB).
Aqu´ı se explica que la muestra de PLA presenta una deformacio´n pla´stica caracter´ıstica que se reduce con la
adicio´n de PHB. La presencia de PHB aumenta el mo´dulo ela´stico de Young de 1200 MPa en el PLA puro a 1700
MPa en la muestra de PLA-PHB. El aumento en el mo´dulo de Young indica que el PHB hace ma´s r´ıgido al PLA.
Del a´rea bajo la curva se observa que el PLA puro es ma´s tenaz que la mezcla de PLA-PHB. Se necesita aplicar
menor fuerza a la mezcla de PLA-PHB para romperla, ya que tiene menor capacidad de absorber energ´ıa. La
adicio´n de PHB produjo una disminucio´n en la resistencia a la traccio´n σB y del porcentaje de elongacio´n a la
rotura del PLA puro de σB = 48 MPa, εB = 43 % a σB = 40 MPa, εB = 13 % en la muestra de PLA-PHB. De
este modo, el estudiante no so´lo ha adquirido nociones sobre el ensayo con la Ma´quina Universal de Ensayos,
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Figura 2: Curvas de tensio´n deformacio´n obtenidas del ensayo de las probetas de PLA y de la mezcla de
PLA-PHB
sino que adema´s se ha familiarizado con los diferentes tipos de para´metros meca´nicos de un material, a la vez que
entiende co´mo estos resultados se pueden modificar segu´n el contenido de otros materiales o cargas aditivados
al material puro.
2.2. Microdureza
El ensayo con la Ma´quina Universal de Ensayos no deja de ser un ensayo destructivo, puesto que hay que
alcanzar la carga necesaria para romper la muestra. En los casos donde no se desea destruir la pieza a estudio
o bien porque el volumen de material que se desea analizar es pequen˜o se recurre a obtener la resistencia
del material mediante otro tipo de instrumentos y para´metros. La dureza (Hardness, H) es otro para´metro
importante que indica lo resistente que es un material y se puede asociar a la resistencia ma´xima alcanzada
mediante un ensayo universal. La dureza se suele determinar mediante instrumento denominado duro´metro. Este
instrumento aplica una fuerza (F ) a un punzo´n o penetrador de una determinada geometr´ıa sobre la superficie
de un material a estudio. La presio´n ejercida bajo el penetrador provoca la deformacio´n pla´stica del material,
dejando una huella residual (S) en el material analizado. La superficie de impresio´n generada por el penetrador
bajo una determinada carga sera´ inversamente proporcional a la dureza del material. De este modo la dureza
se define como la resistencia de un material a ser penetrado o indentado por un punzo´n. Es decir, la dureza es
la presio´n requerida para deformar pla´sticamente el material por indentacio´n y se puede relacionar con mucha
precisio´n con la resistencia ma´xima de un material obtenida mediante un ensayo de traccio´n universal, dado
que utiliza unidades de presio´n, kgf/mm2.
A diferencia del ensayo de traccio´n con la ma´quina universal se trata de un ensayo que no es destructivo,
sencillo de utilizar y de interpretar, y se puede utilizar en tareas de control de calidad de piezas que entrara´n
en servicio. En este caso, la dureza se representa como dureza de indentacio´n (HI). En la actualidad, se puede
encontrar diferentes test de dureza cada uno con su propia escala de medida y rangos de carga (Cembrero et al.,
2013; Roa et al., 2012) siendo los ma´s habituales para determinar la dureza el ensayo de microdureza Vickers y
el ensayo Shore.
Para ensayar la dureza en materiales polime´ricos que son ma´s blandos que otros materiales (cera´micas,
metales, etc.), se suele utilizar un microduro´metro que trabaja en un rango de cargas mucho menor (el micro-
duro´metro abarca el rango de entre 103 a 101 g). De este modo, se disminuye la carga de indentacio´n (se analiza
pequen˜os volu´menes de material o materiales blandos como los polime´ricos). Una de las te´cnicas universales
de ensayo ma´s utilizadas para medir la microdureza de un material polime´rico es el test Vickers, cuyo nombre
viene de la geometr´ıa del indentador propio de este ensayo y cuya escala se representa en unidades de dureza
HV. La siguiente figura muestra un microduro´metro comercial controlado por ordenador destacando, un (1)
objetivo o´ptico que sirve para posicionar el lugar donde se va a realizar la indentacio´n a la vez que se usa para
observar la huella impresa por el penetrador. (2) El penetrador que puede ser Vickers o Knoop, (3) un sistema
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de pesas encargadas de aportar la fuerza de indentacio´n y que suelen estar instaladas en el interior del chasis
del equipo, (4) el sistema de control de ensayo, que puede ser meca´nico o computarizado como el de la imagen
y un (5) ocular o (6) un sistema de video que sirve para medir las diagonales de la huella.
Figura 3: Microduro´metro con sistema de adquisicio´n de imagen y control de ensayo mediante ordenador
En cuanto a las dos geometr´ıas utilizadas cabe decir que Vickers define una pira´mide de cuatro caras con
un a´ngulo entre e´stas de 136o, como muestra la Figura 4. En este caso las diagonales de la huella impresa son
iguales y sirven para calcular el a´rea proyectada, Conocida la fuerza aplicada en el ensayo en Kgf y segu´n el
a´rea proyectada en mm2 que obtenemos por la medida de las diagonales en mm2, la dureza Vickers se calcula
segu´n la Ecuacio´n 4.
Figura 4: a) Diamante de microduro´metro Vickers, b) huella generada en la superficie del material por el
penetrador
La dureza se calcula segu´n la Ecuacio´n 4:
HV =
1,8544F
d2
, (4)
donde F es la fuerza aplicada en Kg y d es la media aritme´tica entre las diagonales d1 y d2 de la huella. El valor
1,8544 responde de la relacio´n de aspecto entre la profundidad alcanzada y la superficie de huella generada y
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se determina mediante la forma geome´trica del indentador. Como se puede ver se trata de una relacio´n entre
esfuerzo aplicado sobre una superficie proyectada (por la huella impresa por el indentador en este caso), lo que
indica que el para´metro de dureza tiene un significado f´ısico de presio´n. Realmente, la dureza de indentacio´n
que se define como la resistencia de un material a ser penetrado por uno ma´s duro, se puede explicar ma´s
rigurosamente como la presio´n media de contacto necesaria para deformar pla´sticamente un material por un
punzo´n. Esto se explica muy claramente haciendo uso de la ecuacio´n utilizada.
Como ejemplo de aplicacio´n se ha estudiado la microdureza de un film de PLA y otro de PLA con PHB.
En la Figura 4 se muestra a modo de ejemplo la superficie plana de la muestra de PLA (Figura 4a) y la huella
Vickers producida por el microdurometro (Figura 4b).
Figura 5: a) Superficie de la muestra de PLA pura antes del ensayo de microdureza, b) huella generada en la
muestra de PLA por el microdurometro Vickers
Despue´s de medir las diagonales mediante el ocular, se utilizo´ la ecuacio´n 4 y se obtuvo una dureza de
21,7± 0,9HV para el PLA, mientras que la muestra de PLA-PHB resulto´ en una dureza de 20,8± 1,0HV . Esto
indica que no se observan diferencias significativas en cuanto a la microdureza del PLA puro con respecto al
PLA adicionado con un 25 wt % de PHB.
Por otro lado, la geometr´ıa del indentador Knoop tambie´n utilizado en ensayos de microdureza, tiene la
ventaja de que imprime huellas romboe´dricas dando como resultado una diagonal larga (l) y una ma´s corta (w)
pero mayor que la provocada por una Vickers a menores profundidades.
Figura 6: Geometr´ıa romboe´drica del indentador Knoop utilizado en microdureza. Se utiliza so´lo la diagonal
mayor para calcular la dureza HKN
Esto es u´til cuando se desea analizar recubrimientos finos, films o capas de unas decenas de micras de
grosor porque la huella es muy alargada incluso penetrando muy poca profundidad. Esta geometr´ıa presenta
una relacio´n entre la anchura y la altura media de la huella de 7 : 1 (relacio´n w : l). Los a´ngulos de las caras
de la pira´mide de cuatro caras son de 172o y de 130o. La Figura 6 muestra un ejemplo de esta geometr´ıa. En
este caso la escala de dureza de Knoop tiene las unidades de Dureza HK o KHN, y se obtiene con la siguiente
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fo´rmula:
HKN =
14,2F
l2
, (5)
donde l es la diagonal mayor. Como se puede ver la relacio´n entre profundidad de ensayo y huella proyectada
var´ıa considerablemente con respecto a la Vickers, pasando de 1,9 HV a 14,2 HKN.
2.3. Nanoindentacio´n
Imaginemos que se desea obtener las propiedades resistentes de un film delgado de un envase alimentario, o
las propiedades ela´sticas de la pintura aplicada sobre una aeronave. En este tipo de casos, cuando el volumen de
material a analizar es muy pequen˜o o cuando se trata de analizar las propiedades meca´nicas de capas delgadas
y films delgados y polime´ricos la estrategia es la de disminuir la carga de indentacio´n a valores de unos pocos
gramos o miligramos.
En este rango de cargas se pueden realizar huellas de indentacio´n de unas pocas micras de profundidad e
incluso de unos pocos nano´metros. Ahora bien, si en los duro´metros y microduro´metros la fuerza de ensayo se
genera mediante la atraccio´n gravitatoria de masas calibradas, en sistemas submicrome´tricos, la carga es tan
pequen˜a que no podr´ıa conseguirse con masas y sistemas de poleas tradicionales. En estos casos, se recurre a
transductores de fuerza electromagne´ticos que debidamente calibrados aplican el esfuerzo al punzo´n de inden-
tacio´n en funcio´n de un potencial ele´ctrico de control. Con estos sistemas se consigue registrar y controlar la
carga aplicada durante el ensayo con una precisio´n del orden de nano-newton. Otra diferencia al trabajar con
rangos de cargas pequen˜as es que no es viable determinar la dureza mediante la observacio´n de la huella, por
eso, acoplado al indentador se instala un transductor de desplazamiento capacitivo con el que es posible registrar
la penetracio´n del punzo´n con resoluciones de unos pocos angstroms. Como se dispone del registro y control de
carga as´ı como de la profundidad alcanzada, a estos instrumentos se les llama Indentadores Instrumentados o
Nanoindentadores, por el rango de volumen analizado.
A los estudiantes se les muestra entonces un nanoindentador G-200 de la casa Agilent Microsystem como
el de la Figura 7. Se les muestra el sistema ba´sico de un nanoindentador, donde el punzo´n, normalmente de
diamante esta´ sujeto a un va´stago cuyo desplazamiento es registrado por un transductor capacitivo y la fuerza
de ensayo se aplica con un sistema electromagne´tico. Mediante un sistema computarizado se controla el ensayo
a la vez que se registra la curva de carga respecto a profundidad caracter´ıstica de esta te´cnica.
Figura 7: Fotograf´ıa de un nanoindentador G-200 de la compan˜´ıa Agilent Microsystem
Tal y como se ha comentado y dado que las huellas generadas por nanoindentacio´n son muy pequen˜as, el
me´todo para determinar la dureza no se fundamenta en la observacio´n de la huella como en el caso de la dureza
Vickers. Con esta te´cnica se utiliza sin embargo el registro de profundidad alcanzada para calcular el a´rea de
contacto entre indentador y muestra. Normalmente los indentadores tienen geometr´ıas de tipo Berkovich. Este
indentador presenta una geometr´ıa piramidal de tres caras con un a´ngulo respecto a las caras de θ = 65,27o. La
siguiente fotograf´ıa muestra un indentador piramidal Berkovich.
Una vez explicada la configuracio´n experimental del equipo, se muestra el registro de curva P-h tal y como
se representa en la Figura 9. En esta curva se observa la carga ma´xima (Pma´x) y la profundidad ma´xima de
penetracio´n (hma´x). Conocida la geometr´ıa del indentador se puede entonces calcular el a´rea de contacto (Ac)
entre indentador y material a una profundidad determinada (h) mediante una funcio´n geome´trica del tipo
Ac = Af (h).
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Figura 8: Ima´genes de microscop´ıa de barrido de un indentador Berkovich y una impresio´n sobre PLA-PHB
Figura 9: Curva de carga y penetracio´n obtenida mediante un nanoindentador utilizando un punzo´n Berkovich
sobre PLA
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Se llama la atencio´n de que con esta te´cnica no se analiza visualmente la huella impresa por el indentador,
sino que mediante la relacio´n geome´trica entre a´rea de contacto y profundidad de ensayo (hc) de un indentador
Berkovich se estable teo´ricamente segu´n la relacio´n
A(hc) = 24,56h
2
c . (6)
Es importante destacar que se toma en cuenta el a´rea de contacto y no el a´rea proyectada como en indentacio´n
Vickers. Este modo de calcular la dureza de indentacio´n (Hi) fue propuesto por Oliver y Pharr en 1992 y tiene
un significado ma´s f´ısico al tratarse de la presio´n real de contacto entre indentador y muestra bajo una carga.
De este modo la dureza de indentacio´n se establece segu´n la relacio´n de presio´n,
H =
Pma´x
A(hc)
, (7)
Se muestra la Figura 10 para demostrar esquema´ticamente estas diferencias de concepto de dureza en funcio´n
de la superficie considerada para el ca´lculo.
Figura 10: Funcio´n geome´trica de un indentador Berkovich teniendo en cuenta el a´rea proyectada o el a´rea de
contacto real
De este modo la dureza de indentacio´n se establece entre el cociente del esfuerzo aplicado y el a´rea de
contacto segu´n la profundidad alcanzada.
Hi =
Pma´x
24,56h2c
. (8)
Una vez que el estudiante conoce las ecuaciones que rigen el ca´lculo de dureza de un material se comenta
que experimentalmente, se ha podido comprobar que la resistencia obtenida mediante este me´todo se ajusta
bien para materiales donde el componente ela´stico es pequen˜o, es decir, funciona en materiales con baja rigidez
y elevada deformacio´n pla´stica. Esto se debe a que la componente ela´stica puede provocar que la hc real sea
menor que la registrada por el equipo (ht) desde el inicio de la indentacio´n, tal y como se ilustra en la siguiente
figura.
Como se puede ver en la representacio´n anterior, bajo el indentador se genera una respuesta ela´stica bajo
la superficie del material, probando que la hc sea menor que la registrada ht. De este modo, la dureza estar´ıa
sobreestimada con el ca´lculo propuesto. Se hace por lo tanto necesario encontrar el valor de la profundidad libre
de contacto (ha) para poder estimar hc.
hc = ht − ha. (9)
Para estudiar el feno´meno puramente ela´stico del material (rigidez, S) debemos estudiar el tramo de la curva
P-h donde solo exista deformacio´n ela´stica, esto es en el tramo de descarga. La rigidez de contacto S representa
la pendiente del primer tramo de la curva de descarga, es decir, el tramo de recuperacio´n ela´stica durante el
cual el a´rea de contacto entre indentador y muestra no var´ıa. La siguiente figura esquematiza este concepto.
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Figura 11: Esquema que representa la profundidad libre de contacto que existe entre un indentador piramidal
y un material con comportamiento ela´stico-pla´stico
Figura 12: Representacio´n gra´fica del ajuste del tramo de la descarga para obtener ha
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Uno de los e´xitos de Oliver y Pharr para determinar la constante de rigidez del material, fue ajustar la curva
de descarga mediante la ley de la potencia del modo:
P = α(h− hr)m, (10)
donde α y m son para´metros de ajuste establecidos emp´ıricamente y hr la profundidad residual que corresponde
a la diferencia hr = hma´x − hc. De este modo S se calcula diferenciando la ecuacio´n anterior a la ma´xima
profundidad de contacto:
S =
dP
dh
∣∣∣∣
hma´x
= mα(hma´x − hr)m−1. (11)
Conocida la rigidez, se puede establecer la profundidad libre de contacto que se utilizara´ para obtener la
profundidad real de contacto y por lo tanto obtener un valor de dureza bien estimado. La siguiente figura ilustra
el proceso de ecuaciones a utilizar donde este proceso.
Figura 13: Secuencia cronolo´gica de ecuaciones utilizadas para obtener la dureza de un material mediante
nanoindetacio´n
Aunque so´lo se ha descrito el procedimiento para un indentador Berkovich, se ha podido comprobar que
el mismo funciona bien para otras geometr´ıas piramidales y co´nicas (Roa et al., 2012). No obstante, se ha
determinado experimentalmente, que en funcio´n de la geometr´ıa utilizada, la profundidad libre de contacto
var´ıa para un mismo material, y por lo tanto debe de corregirse mediante un coeficiente geome´trico, ε.
hc = hma´x − εPma´x
S
. (12)
Oliver y Pharr establecieron emp´ıricamente un valor de ε = 0,75 para un indentador Berkovich, esfe´rico y
Vickers, mientras que para indentadores co´nicos el valor establecido es de ε = 0,72.
Una de las ventajas an˜adidas de un instrumento nanoindentador con respecto a un duro´metro tradicional,
es la posibilidad de obtener el coeficiente ela´stico mediante el ana´lisis de la respuesta del tramo de descarga
(Llorente & Horta, 1991;Oncins et al., 2013). Se ha podido establecer mediante las ecuaciones de contacto ela´stico
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Figura 14: El c´ırculo rojo sobre la figura, muestra el rango de desviacio´n a la hora de determinar ha en funcio´n
del coeficiente geome´trico utilizado
propuestas por Hertz y Sneddon que el mo´dulo ela´stico efectivo o reducido (Eff ) sigue un comportamiento
descrito segu´n la ecuacio´n:
Eeff =
1
β
S
√
pi
2
1√
A
, (13)
donde, β es un factor de correccio´n geome´trico obtenido emp´ıricamente. Para un indentador esfe´rico es β = 1 y
en el caso de un Berkovich β = 1,034. Tanto el indentador como el material sufren deformacio´n bajo carga de
modo que el mo´dulo ela´stico que se puede calcular es el mo´dulo compuesto o mo´dulo efectivo Eff .
La ecuacio´n siguiente relaciona los mo´dulos implicados en el contacto mediante el valor de Poisson de cada
material.
1
Eeff
=
1− v2
E
+
1− v2i
E
. (14)
De este modo se puede calcular el Mo´dulo ela´stico del material E, introduciendo en la ecuacio´n anterior
el mo´dulo Ei y el valor de Poisson vi del material del indentador, normalmente diamante, Ei = 1141 GPa y
vi = 0,07.
Con el fin de proponer ejemplos pra´cticos, se muestra a los estudiante resultados de ana´lisis con nanoin-
dentacio´n sobre los materiales polime´ricos anteriormente descritos. Las siguiente figuras con perfiles de dureza
y mo´dulo ela´stico en profundidad obtenidos en un film de PLA puro (Figura 15 izquierda) y en una mezcla
PLA-PHB (Figura 15 derecha).
Es importante convencer al estudiante, de que una vez que se obtiene un resultado es necesario realizar
una interpretacio´n y posible discusio´n de los resultados. Mediante una puesta en comu´n de lo visto hasta este
momento, se concluye con la participacio´n de toda la clase de que, a la vista de los resultados, mientras que
para la muestra de PLA se obtuvo un mo´dulo reducido (Er) de 3,909 GPa, para la muestra de PLA-PHB se
registro´ un valor de 4,031 MPa. Con respecto a la nanodureza (Hi) se observo´ que la muestra de PLA presento´
un valor mayor de nanodureza de 0,208 GPa que la muestra de PLA-PHB que presento´ una nanodureza de
0,191 MPa.
3. Conclusiones
El presente trabajo muestra un ejemplo real utilizado en la pra´cticas de laboratorio de ciencia de los mate-
riales polime´ricos para la determinacio´n de las propiedades meca´nicas, micromeca´nicas y nanomeca´nicas de un
pol´ımero biobasado y biodegradable, el PLA, y una mezcla del mismo con otro pol´ımero biobasado y biodegra-
dable, en este caso de estudio el PHB.
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Figura 15: Curvas de dureza y mo´dulo ela´stico en profundidad, obtenidas mediante un nanoindentador sobre
un film de PLA y otro sobre PLA-PHB
Adema´s de coger habilidad en el uso de diferentes instrumentos de medida de propiedades meca´nicas, el
estudiante se familiariza de una manera muy pra´ctica y visual con los diferentes para´metros que definen la
resistencia de un material. Adema´s, trabaja y utiliza modelos matema´ticos simples con los que pueden obtener
mucha informacio´n de cada ensayo. La estrategia docente de utilizar siempre los mismos materiales facilita
la comprensio´n de los estudiantes con respecto a las propiedades que pueden estudiar mediante los diferentes
ensayos meca´nicos. De los resultados obtenidos, se puede observar que es diferente el comportamiento meca´nico,
micromeca´nico y nanomeca´nico tanto del pol´ımero puro como de la mezcla. El mo´dulo de Young aumento´
aproximadamente un 70 % en la muestra de PLA-PHB con respecto a la muestra de PLA pura. El mo´dulo
reducido, determinado por nanoindentacio´n, tambie´n mostro´ un aumento´ para la mezcla de PLA-PHB, siendo
este aumento algo inferior (aproximadamente del 50 %). Por su parte la microdureza o dureza Vickers no
revelo´ diferencias significativas entre la muestra de PLA y PLA-PHB. Sin embargo, la nanodureza de estos
materiales revelo una pequen˜a reduccio´n (8 %) del valor de Hi en la muestra de PLA-PHB con respecto al
PLA puro. Se puede concluir que la determinacio´n de las distintas propiedades meca´nicas: ensayo de traccio´n,
propiedades micromeca´nicas y nanomeca´nicas permite comprender de manera global las propiedades meca´nicas
de los materiales siendo una metodolog´ıa u´til para el estudio de los pol´ımeros en Ciencia y Tecnolog´ıa de
Pol´ımeros.
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